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ВВЕДЕНИЕ
Рентгеновская микроскопия (РМ) в диапазоне
мягкого излучения (λ = 2 – 5 нм) становится
важным инструментом в исследовании био-
логических объектов вследствие существенно
более высокого разрешения (менее 100 нм) по
сравнению с оптическим диапазоном длин
волн [1]. Наличие скачков поглощения кис-
лорода (2,3 нм) и углерода (4,4 нм) делят вол-
новой диапазон на два, так называемых, “ок-
на”-“водяное” (2,3  – 4,4 нм) и “углеродное”
(4,4 – 5 нм). В первом диапазоне исследуются
тонкие и  “влажные” (с криофиксацией) об-
разцы биологических тканей, в которых вы-
сокий контраст возникает между “прозрач-
ной” водой и богатой углеродом клеточной
структурой [2], а во втором относительно
толстые и “сухие” образцы, в которых конт-
раст обусловлен различной “прозрачностью”
углеродных органических соединений  [3].
В настоящее время реализованы проекты
по РМ, использующие синхротронное излу-
чение в качестве источника и  зонные плас-
тинки Френеля в качестве элементов форми-
рующих изображение  [1, 2]. Однако синхро-
трон очень дорогой источник, имеет очень
большие размеры и доступ к излучению на
нем ограничен. Для того чтобы РМ получила
широкое распространение и стала общедо-
ступной технологией, необходимо разрабо-
тать лабораторную систему, включающую в
себя источник, оптику и регистрирующую
часть.
Задачу регистрации излучения можно счи-
тать решенной, на сегодняшний день ПЗС
матрицы коммерчески доступны. Разрабо-
тано несколько типов лабораторных источни-
ков, один из них – излучение лазерной плаз-
мы, формируемой на поверхности легкой ми-
шени, например, нитрида бора. Таким спо-
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Рассмотрены проблемы синтеза, аттестации и термической обработки периодических много-
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Synthesis, testing and thermal annealing of the Co/C multilayer x-ray mirrors have been considered.
The method of matching the reflection of x-rays in the clear aperture of the two-mirror Schwarzschild
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собом можно получить яркие характеристи-
ческие линии многократно ионизированно-
го азота в “водяном окне” (Ly-α, l = 2,478 нм)
[4] и бора в “углеродном окне” (Ly-α, l = 4,859
нм) [5]. Достигнутая к настоящему моменту
мощность лазерных источников пока недо-
статочна для использования лабораторного
рентгеновского микроскопа на основе зонных
пластинок. Альтернативой зонным пластин-
кам может служить зеркальная оптика на ос-
нове многослойных покрытий – рентгенов-
ских зеркал нормального падения. Зеркальная
оптика, обладая сопоставимым с зонной
пластинкой разрешением, позволяет более эф-
фективно использовать излучение источника,
ее светосила превосходит зонную пластинку
на два порядка [6]. Однако ее долгое время
не рассматривали как альтернативу зонным
пластинкам из-за малости достигнутых коэф-
фициентов отражения рентгеновских зеркал
в данном диапазоне длин волн и, соответст-
венно, низкой дифракционной эффектив-
ности зеркальной оптики [7].
Последние достижения в синтезе много-
слойных периодических композиций с вы-
сокой (более 10%) отражательной способнос-
тью [8] позволяют приступить к изготовле-
нию зеркальной оптики для РМ “углеродного
окна”. Первые шаги в этом направлении,
предпринятые несколько лет назад, были на-
правлены на создание объектива Шварц-
шильда для широкополосного плазменного
источника [9, 10]. Ниже представлены ре-
зультаты работы по созданию первого узко-
полосного двухзеркального рентгеновского
объектива Шварцшильда использующего в
качестве источника лабораторную лазерную
плазму, имеющую яркую характеристичес-
кую линию водородоподобного бора  Ly-α,
λ = 4,859 нм.
ОБЪЕКТИВ ШВАРЦШИЛЬДА
В последнее десятилетие предпринимаются
попытки разработать различные рентгено-
оптические системы для фокусировки и по-
лучения изображений [11], включая зер-
кальную оптику нормального падения [12 –
14]. Одной из таких систем является двухзер-
кальный объектив на основе схемы Шварц-
шильда [15] –  по сути “рентгеновская” линза.
Он представляет собой два концентрических
сферических зеркала с многослойным покры-
тием (рис. 1, табл. 1). Такой объектив с покры-
тием для работы в “углеродном окне” позво-
ляет:
–   получать изображения с пространствен-
ным разрешением менее 100 нм, низкими
аберрациями, 20-ти кратным увеличе-
нием и полем зрения в сотни микрон;
–    использовать относительно маломощные
лабораторные источники рентгеновского
излучения за счет большой светосилы;
–   исследовать образцы, зафиксированные
традиционными для оптической микро-
скопии способами, за счет большого фо-
кусного расстояния объектива и прозрач-
ности фиксирующего материала в “угле-
родном окне”;
–  осуществлять 3-D томографию за счет ма-
лой, 20 – 30 нм, глубины резкости.
Создание светосильного объектива Швар-
цшильда, работающего в коротковолновой
части мягкого рентгеновского диапазона, яв-
ляется сложной задачей и требует решения
целого ряда специальных вопросов при изго-
товлении многослойных покрытий зеркал.
Многослойное покрытие, состоящие из
двух различных материалов, должно содер-
жать несколько сотен гладких, сплошных сло-
ев толщиной ~1 нм. Наличие шероховатости
границ раздела слоев или даже незначите-
льного их диффузионного взаимодействия в
доли нанометра будет приводить к уменьше-
нию величины отражения зеркала в несколь-
ко раз по сравнению с идеальным случаем.
Поэтому удачный подбор материалов и разра-
Таблица 1
Геометрические  параметры  объектива
Шварцшильда  для  рентгеновской
микроскопии  “углеродного окна”
Увеличение объектива                                       21,26
Фокус,  f                                                                26,92 мм
Числовая апертура                                             0,19
Радиус малого зеркала, y1                                 5,3 мм
Радиус большого зеркала, y2                                        27 мм
Радиус кривизны малого зеркала                   35 мм
Радиус кривизны большого зеркала              100 мм
Расстояние от объекта до изображения, а    627,7 мм
Расстояние до объекта, b                                  128,19 мм
Зазор между зеркалами, d                                 65 мм
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ботка оптимальной технологии их нанесения
позволяют достичь высокой отражательной
способности рентгеновских зеркал в “углеро-
дном окне”. Как было показано ранее [16],
многослойная периодическая композиция
Со/С изготовленная методом магнетронного
распыления с числом периодов N = 200 имеет
коэффициент отражения при нормальном
падении ~15% и наиболее подходит для по-
крытия объектива Шварцшильда. Покрытие
Co/C, как интерференционное зеркало имеет
высокий коэффициент отражения только в ог-
раниченной области длин волн ∆λ (соответс-
твенно, ограниченной области углов ∆Θ), ра-
вную l/N, где N число периодов многослой-
ной структуры, участвующих в формировании
отражения. В области “углеродного окна” в
отражении участвуют почти две сотни перио-
дов зеркала, что приводит к узкой полосе про-
пускания зеркал Со/С (∆λ ~ 0,025 нм) [13].
Данное обстоятельство требует нанесения по-
крытия с чрезвычайно строгим значением пе-
риода в каждой точке каждого зеркала (∆d/d
= ∆λ/λ = 0,5%, т. е. ±0,006 нм), чтобы согла-
совать длину волны и угол падения излучения
при последовательном отражении от зеркал
объектива. Таким образом, многослойные от-
ражающие покрытия объектива Шварцшиль-
да для работы в диапазоне “углеродного окна”
должны быть изготовлены из слоев высокого
качества с изменяемым по определенному за-
кону периодом, высокая точность изготовле-
ния которых обеспечивает оптимальное со-
пряжение отражающих полос зеркал при ра-
боте в диапазоне “углеродного окна”, т.е. на
длине волны  λ ~ 4,86 нм.
В предложенной схеме объектива (табл. 1),
диапазон углов падения излучения (в преде-
лах кольцевой апертуры в приближении, что
поле зрение достаточно мало) составляет
1 – 3° и 3 – 9°, для вогнутого и выпуклого
зеркал, соответственно. Используя закон Брэг-
га λ = 2dsinΘ легко определить период мно-
гослойного покрытия, который должен иметь
аксиальную симметрию и плавно меняться
вдоль радиуса каждого из зеркал (рис. 2).
Вообще говоря, распределение периода
многослойного покрытия при осаждении его
на криволинейную подложку будет сущест-
венно отличаться от зависимости, приведен-
ной на рис. 2. Так в наших экспериментах пе-
риод уменьшался на 3,5% от центра зеркала к
краю для выпуклого зеркала и возрастал на
3% для вогнутого зеркала. Это связано с дву-
мя обстоятельствами. Во-первых, расстояние
источник-подложка не постоянно для всех
точек зеркала, во-вторых, угол наклона эле-
ментарных площадок поверхности зеркал из-
меняется, причем изменение расстояния и
наклона происходит в противоположные сто-
роны (рис. 2). В ряду успешных работ по
созданию объектива Шварцшильда для более
мягкого рентгеновского излучения, перекры-
тие дифракционных максимумов обеспечи-
валось либо за счет очень широких полос про-
пускания зеркал ∆λ/λ ~ 5 – 10% [12, 17], либо
путем применения сложных механизмов –
неравномерно перемещающихся заслонок
специальной формы [18].
Следует отметить, что создание зеркал с
точностью распределения периода, приве-
денной выше, должно учитывать и более
Рис. 1. Схема объектива Шварцшильда. 1 – выпуклое
зеркало, 2 – вогнутое зеркало, 3 – объект, 4  – экран,
с – центр кривизны зеркал (остальные обозначения в
табл. 1).  Пунктиром показан ход лучей в объективе.
Рис. 2. Абсолютное (d) и относительное (∆d/d) изме-
нение периода покрытия вдоль радиуса вогнутого (---)
и выпуклого (– ) зеркал в пределах апертуры объектива.
Цифрами обозначен угол в градусах между осью зер-
кала и нормалью к его поверхности в данной точке.
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тонкие эффекты. Так, во-первых, необходимо
учитывать преломление рентгеновских лу-
чей, которое ощутимо в этой области элект-
ромагнитного излучения (смещает полосу
пропускания примерно на 1%). Для его учета
необходимо знать реальную структуру по-
крытия – состав, плотность и толщину каж-
дого слоя покрытия, что бы точно предсказать
угловое положение брэгговского максимума.
Во-вторых, рассчитать его реальную ширину
(т. е. число эффективно работающих периодов
многослойной структуры), чтобы определить
допустимое отклонение периода зеркала от
идеального распределения. Эти вопросы бы-
ли рассмотрены ранее [19] и результаты ис-
следования структуры композиций Со/С ис-
пользовались в данной работе. Учитывая все
эти факторы, в качестве критерия совпадения
полос пропускания мы ограничились точ-
ностью периода зеркал в ±0,01 нм.
ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНЫЕ МЕТОДИКИ
Управление распределением периода зеркал
по криволинейной поверхности требует раз-
работки новой технологии осаждения много-
слойных структур. Значительные изменения
периода и сильная кривизна зеркал требует
также разработки соответствующих методик
по измерению распределения периода и воз-
можной дополнительной обработки зеркал
для обеспечения перекрытия дифракционных
максимумов покрытий в пределах всей апер-
туры оптической системы.
Многослойные покрытия Со/С изготавли-
вались методом магнетронного распыления
на постоянном токе в среде аргона при давле-
нии 0,2 Па. В качестве мишеней использова-
лись диски кобальта (99,5%) и углерода
(99,99%) диаметром 100 мм, расположенные
симметрично относительно оси вращения
подложкодержателя на расстоянии 170 мм
друг от друга. Подложка могла последовате-
льно экспонироваться над мишенями в двух
режимах: в фиксированном положении над
центрами мишеней и в режиме движения с
заданной скоростью. Подложкодержатель
управлялся шаговым двигателем (1600 ша-
гов/об.) и был оборудован двигателем посто-
янного тока, обеспечивавший вращение под-
ложки вокруг собственной оси со скоростью
50 об/сек. Скорость осаждения компонентов
покрытия выбиралась такой, чтобы подложка
совершала несколько оборотов вокруг собст-
венной оси между каждым шагом подложко-
держателя. В качестве подложек использо-
вались: полированное стекло, полированный
кремний, слюда мусковит. Подложки объекти-
ва были изготовлены из полированного пла-
вленого кварца со среднеквадратичной шеро-
ховатостью 0,25 нм и точностью формы λ/10
(λ = 633 нм). Пространственное распределе-
ние скорости осаждения каждого из материа-
лов определялось по поглощению света на
планшетном сканере HP 4050 в режиме ска-
нирования пленочных позитивов. Толщина
однослойных и период многослойных покры-
тий измерялся методом малоугловой рентге-
новской дифракции в излучении CuK
α1
(0.15405 нм) с последующим моделирова-
нием экспериментальных спектров. Спектры
моделировалась в программе X-ray Calc, рас-
считывающей коэффициент отражения по-
крытия на основе формул Френеля.
Процесс изготовления зеркал содержал
несколько стадий осаждения однослойных и
многослойных покрытий, которые подробно
рассмотрены ниже:
1.  Определение распределения толщины
пленок кобальта и углерода по поверхно-
сти плоской неподвижной подложки.
2.   Расчет и изготовление затеняющих масок
для получения однородного покрытия на
движущейся плоской подложке.
3.  Определение распределения толщины
пленок на изогнутой вращающейся и дви-
жущейся подложке и расчет ее криволи-
нейного движения для создания необхо-
димого градиента покрытия.
4.   Определение распределения периода мно-
гослойного покрытия по поверхности
подложек движущихся по заданному за-
кону.
5.   Отжиг зеркал для точной подгонки их пе-
риода к расчетному значению.
ОПРЕДЕЛЕНИЕ  РАСПРЕДЕЛЕНИЯ
ТОЛЩИНЫ  ПЛЕНОК  КОБАЛЬТА  И
УГЛЕРОДА
Пространственное распределение скорости
осаждения пленок кобальта и углерода опре-
делялось по поглощению света. Для опреде-
ления коэффициента поглощения света для
каждого из материалов на пластины  полиро-
ванного стекла наносились прозрачные для
ОСОБЕННОСТИ ФОРМИРОВАНИЯ МНОГОСЛОЙНЫХ НАНОРАЗМЕРНЫХ ПОКРЫТИЙ Со/С  ПРИ СОЗДАНИИ РЕНТГЕНОВСКОЙ ...
63
света пленки кобальта и углерода толщиной
3 –  100 нм. Толщина этих покрытий измеря-
лась рентгеновским методом по осцилляциям
у первичного пучка с точностью ~1% (рис. 3)
на площади 1 мм2.
По результатам сканирования находился
логарифм отношения цифровых значений яр-
кости полученных изображений для запылен-
ного (I) и чистого (I0) стекол усредненный по
ансамблю пикселей (1×1 мм2). По углу накло-
на зависимости –ln(I/I0) от толщины пленки
определялся коэффициент поглощения от-
дельно для кобальта и углерода (pис. 3, встав-
ка). В результате сканирования были получе-
ны матрицы скоростей осаждения каждого из
материалов с пространственным разрешени-
ем 100 мкм по площади ∅6 см с точностью
±1% (рис. 4).
РАСЧЕТ  И  ИЗГОТОВЛЕНИЕ
ЗАТЕНЯЮЩИХ  МАСОК
Для управления распределением периода по
поверхности подложки на начальном этапе
были разработаны затеняющие мишень мас-
ки, обеспечивающие однородное осаждение
каждого из материалов на плоскую поверх-
ность в режиме движения подложки с посто-
янной скоростью над источником.
При движении зафиксированной подлож-
ки над магнетронным источником каждая
точка ее поверхности описывает над мише-
нью дугу, центр которой совпадает с центром
вращения подложкодержателя. Для того что-
бы в каждой точке подложки осаждалась пле-
нка равной толщины достаточно между ми-
шенью и подложкой разметить диафрагму
(маску) такой формы, чтобы при движении
каждой точки подложки по дуге осаждалась
одно и то же количество материала (pис. 5).
Численным интегрированием матрицы ско-
рости осаждения были определены формы
затеняющих масок для каждого материала.
Маски для вогнутого и выпуклого зеркал от-
личались апертурой, из-за существенного раз-
личия в диаметре зеркал. На основе прове-
денных расчетов были изготовлены фотоша-
блоны и методом фотолитографии изготов-
лены маски из нержавеющей стали. При дви-
жении над масками с постоянной скоростью
вращающейся плоской подложки была дос-
тигнута высокая (< 0,1%) радиальная симмет-
рия и осевая симметрия (±1%) в распределе-
нии толщины кобальта и углерода.
ОПРЕДЕЛЕНИЕ  ЗАКОНА  ДВИЖЕНИЯ
ПОДЛОЖЕК
Для получения необходимого распределения
толщины покрытия вдоль радиуса зеркала
подложка двигалась над маской с переменной
скоростью. Шаговый двигатель, управляю-
щий движением подложкодержателя, про-
граммировался таким образом, чтобы между
дискретными шагами двигателя n и n + 1, па-
уза определялась соотношением t(n) = T ± ∆tn,
где T – фиксированное время между шагами,
а ∆tn определялась выражением:
A⋅cos(2π(n – n1)/(n2 – n1) – π),
где А – константа равная нулю при n < N1 и
n > N2, N1 и  N2 – начальный и конечный шаги,
Рис. 3. Экспериментальная (---) и расчетная (––) кривые
малоугловой рентгеновской ( λ = 0,154 нм) дифракции
от пленки кобальта толщиной 57,8 ±0,2 нм. На вставке
показана величина –ln(I/I0) как функция толщины, по
которой определялся коэффициент поглощения света
для кобальта. Аналогичные кривые строились для уг-
лерода.
Рис. 4. Матрица относительной толщины пленки ко-
бальта (t), осажденной на плоскую неподвижную под-
ложку до установки масок.
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задающие область движения подложки c
ускорением над маской (рис. 5).
Параметры A, N1 и N2 предварительно рас-
считывались путем интегрирования матри-
цы скоростей, полученной на плоскую непод-
вижную подложку при маскированной мише-
ни. В экспериментах пленки кобальта и угле-
рода наносились на пластинки кремния
(2×6 мм) уложенные по касательным к сфере
соответствующего зеркалам радиуса. Толщина
покрытия определялась рентгеновским спо-
собом. Таким образом, обеспечивалось по-
стоянное соотношение толщины кобальта и
углерода в многослойной композиции в каж-
дой точке зеркала.
ОПРЕДЕЛЕНИЕ   РАСПРЕДЕЛЕНИЯ
ПЕРИОДА  МНОГОСЛОЙНОГО
ПОКРЫТИЯ  НА  КРИВОЛИНЕЙНЫХ
ПОДЛОЖКАХ
Для достижения необходимой точности в из-
готовлении градированных зеркал потребо-
валось разработать специальную методику по
измерению распределения периода покрытий
вдоль криволинейной поверхности.
На поверхность сферической подложки-
шаблона по радиусу крепились тонкие полос-
ки слюды толщиной 0,05 и шириной 2 мм.
После осаждения многослойного покрытия
слюдяные подложки закреплялись на специ-
альном столике рентгеновского дифракто-
метра, который обеспечивал контроль поло-
жения образца по отношению к рентгеновс-
кому лучу в трех направлениях. Для обеспече-
ния одинаковой геометрии съемок в различ-
ных точках разных образцов слюдяные под-
ложки изгибались по цилиндрической по-
верхности радиусом 35 мм. Этим также до-
стигалось высокое разрешение измерений за
счет того, что в пределах обучаемой области
(~1,5 мм) угол изгиба покрытия без малого
на два порядка превышал угловую ширину
брэгговского максимума. Таким образом, ло-
кальность измерений в плоскости дифракции
составляла примерно 20 мкм, в ортогональ-
ном направлении пучок имел размер около 1
мм. Юстировка образца обеспечивалась по
отражению лазерного луча направленного
точно по нормали к оси гониометра и рентге-
новскому пучку. Данная геометрия съемки не
позволяла оценить коэффициент отражения
покрытия, но обеспечивало достаточную то-
чность измерения его периода. Следует отме-
тить, что при использовании гибких подло-
жек, таких как слюда, например, необходимо
учитывать влияние внутренних напряжений
в покрытии, которые могут деформировать
тонкую подложку. В наших экспериментах
число периодов покрытия было уменьшено
до 30 для минимизации этого эффекта.
ОТЖИГ ЗЕРКАЛ
Сравнение периода многослойных покры-
тий, полученных в различных экспериментах
при одинаковых условиях, показало наличие
статистического разброса на уровне 1%. Та-
кой разброс некоторых параметров осаждения
не позволяет обеспечить надежное совпаде-
ние полос пропускания зеркал объектива. Для
преодоления этого препятствия использова-
лась возможность увеличения периода Со/С
зеркал путем их отжига без потери в отража-
тельной способности [20].
Многослойное покрытие изготавливалось
с периодом на 1 – 2% меньше номинального.
Затем проводилась серия отжигов для опре-
деления зависимости прироста периода от
температуры (рис. 6), которая в дальнейшем
использовалась для коррекции периода по-
крытия после его осаждения на криволиней-
ные подложки.
Рис. 5. Схема процесса осаждения многослойных по-
крытий Со/С. N1 и N2 границы зоны, где подложка дви-
жется с ускорением.
ОСОБЕННОСТИ ФОРМИРОВАНИЯ МНОГОСЛОЙНЫХ НАНОРАЗМЕРНЫХ ПОКРЫТИЙ Со/С  ПРИ СОЗДАНИИ РЕНТГЕНОВСКОЙ ...
65
Непосредственно измерить период покры-
тия методом малоугловой рентгеновской ди-
фракции на вогнутом зеркале не представля-
лось возможным из-за практически полного
затенения его поверхности при малых углах
падения излучения. В этом случае темпера-
тура отжига определялась по периоду образ-
ца-свидетеля, расположенного в централь-
ном отверстии зеркала. Распределение пе-
риода после отжига определялось по гибкому
образцу, изготовленному в отдельном экспе-
рименте, период которого нормировался на
период образца-свидетеля.
На рис. 7 приведены результаты измере-
ния периода изготовленных зеркал. Черным
цветом (коэффициент отражения более 50%
от номинального) обозначена область углов
скольжения и соответствующий им  расчет-
ный период вогнутого и выпуклого зеркал.
Как видно на рис. 7, экспериментально из-
меренные значения периода в целом хорошо
совпадают с расчетными значениями, за
исключением небольшой части апертуры
(~1/5) на выпуклом зеркале, где неточность в
периоде приведет к падению коэффициента
отражения более, чем в два раза. В результате
общая светосила объектива понизиться при-
мерно на 10% по сравнению с оптимальным
значением. Рис. 7 наглядно демонстрирует,
что удалось обеспечить высокий градиент пе-
риода на выпуклом зеркале ~0,3% на милли-
метр и практически постоянный период на
вогнутом зеркале ~ 0,05% на сантиметр, и до-
стичь высокой степени совпадения полос от-
ражения зеркал объектива.
ЗАКЛЮЧЕНИЕ
Разработана методика изготовления много-
слойных покрытий с контролируемым рас-
пределением периода по сферическим по-
верхностям с кривизной разного знака и ве-
личины. Показано, что сочетание затеняю-
щей маски, вращения подложки вокруг собст-
венной оси и движение подложки с ускоре-
нием над источником позволяют достичь удо-
влетворительной точности в величине и рас-
пределении периода вдоль поверхности.
Применение отжига в качестве способа кон-
тролируемого увеличения периода покрытия,
позволили обеспечить перекрытие полос
пропускания зеркал и  обеспечить приемле-
мую светосилу рентгеновского объектива,
рассчитанного для работы в узкой спектраль-
ной области “углеродного окна”.
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